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A major problem associated with the microwave dissalution of animal and vegetabla matter is the 
pressure build-up in the destruction-vessel due to H20 and C02 formation as a result of the 
breakdown of organic matter. In the past occasionally problems occured as a result of excessive loss 
of material due to venting of the microwave dissalution vessels as a result of pressure build-up. A 
microwave oven equipped with a pressure-registration system was used to investigate pressure build-
up during dissalution of divers organic matter following standard procedure. Effects of mass of organic 
matterand applied microwave power where investigated and improvements on dissalution procedures 
are suggested. 
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1 INLEIDING 
Voor het ontsluiten van dierlijk en plantaardig materiaal, grond en slib wordt naast conventionele 
methoden als droge en natte verassing in toenemende mate gebruik gemaakt van de microgolfoven. 
De ontsluiting vindt plaats in een afgesloten vat met zuur bij verhoogde temperatuur en druk. De 
microgolfoven dient hierbij als energiebron. 
De, op basis van eerder onderzoek (1, 2 en 3}, bij Anorganische Contaminanten (ACON) gehanteerde 
ontsluitingsprocedure (zie 2.2. 1}, is niet zondermeer toepasbaar gebleken voor alle matrices. Bij 
monsters met een hoog vetgehalte, zoals bijvoorbeeld aal, werden na de ontsluiting nog restanten 
monstermateriaal in het destruaat aangetroffen. Bij sommige monsters van plantaardige oorsprong, 
bijvoorbeeld mengvoeder, was de drukopbouw In het destructievat te groot. 
Bij de destructie werd gebruik gemaakt van PTFE-drukvaten met een ontluchtingsmechanisme, dat 
in werking treedt bij drukken boven de 1 00 PSI (1 00 PSI = 14,3 KP a). Door dit ontluchten kan materiaal 
verloren gaan in de vorm van vluchtige verbindingen en kan verlies van destructiemiddel plaatsvinden. 
In enkele gevallen bleek dit zelfs tot droogkoken van het monster te kunnen leiden. 
Om tot een meer betrouwbare ontsluitingsprocedure te komen is een aantal experimenten uitgevoerd 
met behulp van een tijdelijk ter beschikking gestelde microgolfoven, model CEM-MDS 2000. In 
tegenstelling tot de MDS-81 D, die bij ACON in gebruik is, heeft de MDS-2000 de mogelijkheid tijdens 
de ontsluiting het drukverloop in één van de destructievaten te registreren en door middel van een 
feedback-systeem de energietoevoer te regelen. De hierbij gebruikte destructievaten, de z.g. Lined 
Digestion Vessels (L.O. V.) kunnen een werkdruk tot 200 PSI weerstaan tegen 100 PSI bij de PTFE-
vaten. De L.D.V.'s zijn voorzien van een plastic breekplaatje, dat bij 200 PSI breekt. Bij de L.D.V.'s is 
controle op drukoverschrijding mogelijk door na de destructie deze breukplaatjes te controleren. Bij 
de PTFE-vaten is ter controle verschilweging noodzakelijk. Met behulp van de MDS-2000 microgolf-
oven kan, door het registreren van het drukverloop tijdens de experimenten, meer informatie worden 
verkregen omtrent de omstandigheden tijdens de ontsluiting. Doel van de experimenten is om op 
basis van de verkregen gegevens meer inzicht in en grip op de ontsluiting van plantaardig en dierlijk 
monstermateriaal te krijgen. 
2 MATERIAAL EN METHODEN 
2.1 Materiaal 
2.1. 1 Apparatuur 
2.1. 1.1 Microgolfoven, model MDS-2000, CEM-company, 600 Watt vermogen in 5 stappen 
programmeerbaar, met mogelijkheid tot drukregistratie in één destructievat, door middel van feedback 
regeling van de toegevoerde energie . 
5 
2.1 .1.2 Lined Digestion Vessels, 1 oo mi inhoud, maximale temperatuur 250°C, maximale druk circa 
200 PSI, voorzien van overdrukzekering in de vorm van kunststof membraan of breekplaatje. 
2.1.1.3 Microgolfoven, model MDS-81 D, CEM-company, 600 Watt vermogen. In 3 stappen 
programmeerbaar, geen mogelijkheid tot drukregistratie en regeling, wel een optie hierop (ombouw 
is mogelijk). 
2.1 .1.4 PTFE-ontsluitingsvaten, 120 mi inhoud, maximale temperatuur 200°C, maximale druk circa 120 
PSI, voorzien van overdrukzekering bij 100 PSI. 
2.1.1.5 Capping Station voor PTFE-ontsluitingsvaten. 
2.1.2 Chemicaliên 
2.1.2.1 Salpeterzuur 65%, 1,40 g/ml. Mercknummer 441 .1 000, supra pur 
2.1.2.2 Zoutzuur 37%, 1,15 g/ml. Mercknummer 318.1000, supra pur 
2.1.2.3 Gedemineraliseerd water, minimale specifieke weerstand 1 o M n.cm 
2.2 Methode 
2.2.1 ACON-procedure 
De ACON-procedure voor het ontsluiten van monsters met behulp van de microwaveoven is als volgt: 
- Inweeg 0,5 - 1,0 g monster, tot op 0,1 mg nauwkeurig in PTFE-destructievaten (2.1.1.4). Totaal 12 
vaten, inclusief blanco's, referenties en recoveries. 
- Dierlijk materiaal: 
voeg toe 5 mi salpeterzuur (2.1.2.1) en 5 mi demiwater (2.1.2.3). 
Plantaardig materiaal: 
voeg toe 5 mi salpeterzuur (2.1.2.1), 2 mi zoutzuur (2.1.2.2) en 3 mi demiwater (2.1 .2.3) (Lit. 3) 
Grond en slib: · 
voeg toe: 12 mi zoutzuur (2.1.2.2) en 4 mi salpeterzuur (2.1.2.1), (NVN 5770). 
- Sluit de vaten met behulp van het Capping Station (2.1 .2.5). 
- Plaats 12 gevulde vaten ( eventueellege plaatsen opvullen met blanco's) in de microgolfoven MDS-
81 D (2.1.2.3). 
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- Programmeer de microgolfoven voor de volgende drie stappen: 
1) 1 minuut 30% vermogen 
2) 4 minuten 80% vermogen 
3) 40 minuten 100% vermogen 
- Start de microgolfoven. 
- Laat na beêindiging van het programma de vaten afkoelen, weeg ze terug en ontlucht ze. 
- Open de vaten met behulp van het Capping Station (2.1.1.5). 
- Spoel het destruaat met demiwater (2.1.2.3) over in een 50,0 mi maatkolf en vul met demiwater aan 
tot de maatstreep. 
Bij dit onderzoek is in plaats van de MDS-81 D met PTFE-ontsluitingsvaten gebruik gemaakt van de 
MDS-2000 In combinatie met de Lined Digestion Vessels. Deze apparatuur is tijdelijk door de firma 
Beun de Ronde ter beschikking gesteld. De MDS-2000 heeft de mogelijkheid een programma tot 
maximaal vijf stappen uit te voeren en beschikt over een permanent geheugen voor diverse 
programma's. Met de MDS-2000 kan in één destructievat de druk (maximaal 200 PSI) worden 
geregistreerd en geregeld. De drukregeling treedt in werking als een geprogrammeerde plafondwaar-
de (tussen 0 en 200 PSI) wordt bereikt. Het geleverde vermogen wordt verminderd tot de druk 
stabiliseert op de ingestelde plafondwaarde. Bij de MDS-81 D ontbreekt de mogelijkheid om 
programma's op te slaan en het apparaat is tot maximaal drie stappen programmeerbaar. Ook 
ontbreekt de drukregistratie en regeling, al bestaat de mogelijkheid de MDS-81 D hiervoor aan te 
passen. 
Gezien het tijdsbestek waarin de MDS-2000 beschikbaar was, een week, was slechts een beperkt 
onderzoeksprogramma uitvoerbaar. Gekozen is voor de volgende opzet met vier onderzoekspunten: 
1. Controle van de bestaande procedure voor een aantal verschillende matrices. 
2. De invloed van de hoeveelheid monstermateriaal op het drukverloop. 
3. De invloed van het ingestelde vermogen op het drukverloop. 
4. Optimalisatie van het ontsluitingsprogramma. 
2.2.2 Controle van de bestaande procedure voor een aantal verschillende matrices 
Het drukverloop tijdens de ontsluiting van een aantal matrices dat frequent onderzocht wordt, is 
geregistreerd. De onder 2.2.1 beschreven procedure is hierbij gevolgd. Voor onderzoek zijn de 
hieronder genoemde materialen gekozen. 
- aal, gedroogd materiaal met een hoog vetgehalte 
- vers varkensvlees 
- verse varkenslever 
- verse varkensnier 
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- mengvoeder, intern controlemonster MV-H, gedroogd plantaardig materiaal 
- Citrus Leaves, NBS 1572, een gecertificeerd referentiemateriaal, plantaardig van oorsprong 
- organische meststof, gedroogd 
- kalkslib, gedroogd 
- blanco bepalingen, alleen zuurmengsels, geen monster inweeg voor de onder 2.2.1 genoemde 
materialen 
dierlijk materiaal: 5 mi salpeterzuur (2.1.2.1) + 5 mi demiwater (2.1.2.3) 
plantaardig materiaal: 5 mi salpeterzuur (2.1.2.1) + 2 mi zoutzuur (2.1.2.2) + 3 mi demiwater 
(2.1.2.3) 
grond en slib: 12 mi zoutzuur (2.1.2.2) + 4 mi salpeterzuur (2.1.2.1) 
2.2.3 De invloed van de hoeveelheid monstermateriaal op het drukverloop 
De invloed van de ingewogen hoeveelheid monster op het drukverloop tijdens de ontsluiting is 
onderzocht voor een monster varkenslever. Van het monster is respectievelijk 1,00 g, 0,50 g en 
0,25 g ingewogen. De ontsluiting is uitgevoerd conform de procedure als beschreven onder 2.2.1. Het 
drukverloop tijdens de ontsluiting werd geregistreerd. 
2.2.4 De invloed van het ingestelde vermogen op het drukverloop 
De bepaling van de invloed van het vermogen op het drukverloop tijdens de ontsluiting is uitgevoerd 
met een monster gedroogde aal. Van het monster zijn 0,30 g porties ontsloten bij een ingesteld 
vermogen van respectievelijk 70%, 50% en 30% van het maximale vermogen, waarbij 1 00% 
overeenkomt met 600 W. Hierbij is gebruik gemaakt van 0,30 g porties monstermateriaal, omdat uit 
de experimenten onder 2.2.3 bleek, dat bij grotere inweeg de drukopbouw te groot was. 
2.2.5 Optimalisatie van het ontsluitingsprogramma 
Op basis van de tijdens de experimenten verkregen gegevens is een ontsluitingsprogramma 
ontwikkeld, dat geschikt is voor gebruik met de MDS-8 D in combinatie met de PTFE-ontsluitingsvaten, 
zijnde de apparatuur die de afdeling permanent ter beschikking staat. 
Dit houdt in dat het programma maximaal drie stappen mag omvatten en dat de inwendige druk tot 
maximaal 1 00 PSI mag oplopen. Aangezien het uit praktische overwegingen niet de bedoeling is per 
matrix een aparte ontsluitingsmethode te ontwikkelen, is voor de optimalisatie gekozen voor een matrix 
die moeilijk te ontsluiten is en een hoge drukopbouw te zien geeft. Een zogenaamde •worst case• 
situatie. 
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Beoordeling van de effectiviteit van de ontsluiting kon uitsluitend visueel gebeuren, aangezien er 
onvoldoende tijd beschikbaar was voor analyse van het destruaat en terugkoppeling van de resultaten 
voor verdere optimalisatie. De destructie wordt verondersteld volledig te zijn als het destruaat helder 
Is, lichtgeel of groen van kleur en geen vaste of vloeibare (vetbolletjes) resten monster meer bevat, 
met uitzondering van silicaten die onder deze ontsluitingscondities niet oplosbaar zijn. 
3 RESULTAAT EN DISCUSSIE 
3.1 Controle van de bestaande procedure voor een aantal verschillende matrices 
De druk-tijd (P-t) diagrammen zoals opgenomen met behulp van de MDS-2000 tijdens de ontsluiting 
volgens de ACON-procedure zijn opgenomen in de Bijlagen A t/m P. Opgenomen zijn de P-t-
diagrammen van de ontsluiting van aal, vlees, lever, nier, mengvoeder, citrus leaves, organische 
meststof en kalkslib. Ook zijn opnames gemaakt voor de respectievelijke blanco's. 
Uit de P-I-diagrammen blijkt dat in alle gevallen , ook voor de blanco's, de druk tot boven de 100 PSI 
stijgt. Dit betekent dat bij gebruik van de PTFE-ontsluitingsvaten in alle gevallen de overdrukregeling 
In werking treedt. Het verlies van vluchtige verbindingen en destructievloeistof kan dus niet worden 
uitgesloten. Dit is in overeenstemming met eigen ervaringen. Bij verschilweging vóór en ná de 
destructie van plantaardig materiaal bleek een gewichtsverlies van 1,82 g gemiddeld (12 waarne-
mingen) op te treden. Op basis van 0,5 g Inweeg met 5 mi salpeterzuur en 5 mi demiwater, samen 
circa 12,5 g, is dit gewichtsverlies 15% gemiddeld. Voor een serie van 12 blanco's, 5 mi salpeterzuur 
met 5 mi demiwater bleek het gewichtsverlies 7,6% relatief te bedragen. 
Het blijkt dat bij algemeen gebruikelijke ontsluitingsprocedures {0,5 - 1,0 g inweeg, 5 à 10 mi 
destructievloeistof, 12 ontsluitingsvaten en toegepaste vermogens van + 600 Watt) met gebruik van 
de PTFE-ontsluitingsvaten met overdrukregeling bij 1 oo PSI er geen sprake is van een gesloten 
systeem. Gezien de drukontwikkeling tijdens de ontsluiting van de beschouwde matrices zal met 
behulp van het ontluchtingsmechanisme de druk tijdens de ontsluiting rond de 1 00 PSI schommelen. 
Het geheel vertoont sterke gelijkenis met een hogedrukpan. 
De eerste en tweede stap van het ontsluitingsprogramma, 1 minuut 30% resp. 4 minuten 80%, zijn 
bedoeld om het ontsluitingsproces voorzichtig te initiêren, zodanig dat de drukontwikkeling 
beheersbaar blijft. Uit de P-t diagrammen blijkt dat de eerste stap geen effect heeft, met uitzondering 
van de ontsluiting van organische meststof, en feitelijk kan worden weggelaten. De tweede stap heeft 
voor monsters van dierlijke oorsprong weinig effect. Voor mengvoeder, kalkslib en organische meststof 
blijkt de drukontwikkeling al zodanig dat het toepassen van lagere vermogens noodzakelijk is om de 
drukontwikkeling nog te kunnen beheersen. 
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3.2 De invloed van de hoeveelheid monstermateriaal op het drukverloop 
Van een monster varkenslever is respectievelijk 1,00 g, 0,50 g en 0,25 g monster ingewogen en 
gedestrueerd met 5 mi salpeterzuur (2.1.2.1) en 5 mi demiwater (2.1.2.3) en ontsloten volgens de 
ACON-procedure (2.2.1). DeP-t-diagrammen van de verschillende ontsluitingen zijn weergegeven in 
Bijlage L. 
Uit de diagrammen blijkt dat alleen bij ontsluiting van kleinere hoeveelheden materiaal (0,25 g) de druk 
beneden de 1 oo PSI blijft. 
Hoewel uitdeP-t-diagrammen in Bijlage A t/m P blijkt dat de drukontwikkeling sterk matrix- afhankelijk 
is, lijkt in het algemeen een beperking van de inweeg tot maximaal 0,25 g aan te bevelen. 
Om vergelijkbare detectielimieten te behalen als bij grotere inweeg wordt het destruaat dan 
overgespoeld naar een 25,0 mi maatkolf in plaats van een 50,0 mi maatkolf, zoals bij de ACON-
procedure. Nadeel hiervan is dat de zuurconcentratie in het destruaat een factor 2 hoger is dan in het 
destruaat overgespoeld naar 50,0 mi, waardoor de levensduur van de grafietbuisjes gebruikt voor 
analyses met de grafietoven wordt verkort. 
3.3 Invloed van het ingestelde vermogen op het drukverloop 
Van een monster aal (0,30 g inweeg) zijn P-t-diagrammen opgenomen bij verschillende vermogens. 
Gedurende 45 minuten werden de monsters gedestrueerd bij 70, 50 en 30% van het maximale 
vermogen (600 Watt) . De P-t-diagrammen zijn gecombineerd weergegeven in Bijlage M. 
Uit de diagrammen blijkt dat om de drukontwikkeling beheersbaar te houden gedurende de eerste 
1 0 minuten van de ontsluiting het toegepaste vermogen niet boven circa 60% zou moeten liggen. Dit 
op basis van 12 gevulde PTFE-vaten in de microgolfoven. 
3.4 Optimalisatie van de ontsluiting 
Op basis van de gegevens zoals verkregen met bovenbeschreven experimenten zou een goed 
uitgangspunt voor het microgolfoven-programma zijn: 
- inweeg circa 0,25 g materiaal, 5 mi destructievloeistof 
- gedurende circa 1 0 minuten met 50% vermogen verhitten 
- vermogen zodanig verminderen dat de druk op een constant niveau van circa 100 PSI blijft 
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Deze opzet is aangehouden bij de optimalisatie van aal. Gekozen is voor aal omdat dit materiaal 
vanwege het hoge vetgehalte en vanwege een hoge drukopbouw tijdens de ontsluiting als probleem-
matrix kan gelden. Het geoptimaliseerde programma bestaat uit de volgende drie stappen: 
- 10 minuten 
- 2 minuten 
50% vermogen 
0% vermogen 
als initiatiestap 
als stabilisatie 
- 48 minuten 25% vermogen voor verdere ontsluiting 
Het P-t-diagram van deze ontsluiting is weergegeven in bijlage N. Uit het diagram blijkt dat de druk 
op deze wijze goed beheersbaar is en op een constant niveau kan worden gehouden, zodat geen 
materiaalverlies als gevolg van het ontluchten kan optreden. De ontsluiting is echter niet volledig, het 
destruaat is troebel en bevat nog vaste delen analysemateriaaL Verlenging van de destructietijd tot 
3 uur geeft geen verdere verbetering meer te zien, zodat geconcludeerd moet worden dat onder de 
omstandigheden van druk en temperatuur, zoals ze met deze procedure bereikt worden, geen 
volledige afbraak van de matrix plaatsvindt. 
Een alternatieve methode is die waarbij de ontsluitingsvaten afwisselend worden verhit, afgekoeld en 
ontlucht fYos en Horstman). Deze cyclus wordt herhaald tot de afbraakprodukten van de matrix 
(hoofdzakelijk C02 en water) via ontluchten zijn verwijderd. Daarna kan bij hogere vermogens worden 
ontsloten zonder dat een te grote drukopbouw plaatsvindt. Bijlage 0 is het P-t-diagram van een 
monster aal dat volgens deze procedure is ontsloten. Het destruaat is helder en bevat geen zichtbare 
restanten analysemateriaal meer. 
Het bijbehorend microgolfprogramma: 
- 1 o minuten 50% vermogen 
- 5 minuten afkoelen, ontluchten 
- 1 o minuten 50% vermogen 
- 5 minuten afkoelen, ontluchten 
- 12 minuten 1 00% vermogen 
- 1 0 minuten afkoelen, ontluchten 
- 60 minuten 1 00% vermogen 
Deze methode heeft als nadelen, dat ze langdurig en arbeidsintensief is. 
Opmerking: De MDS-2000 geeft slechts P-t-diagrammen weer tot maximaal 60 minuten. Bij langere 
programma's wordt de P-t-plot bij 60 minuten afgebroken. De druk die op het moment 
van het beêindigen van het programma bereikt is, wordt nog wel in de P-t-plot 
weergegeven, op T = 60 minuten. Zie bijlage 0 . 
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Het tweede alternatief is het gebruik van de Lined Digestion Vessels in plaats van de PTFE-
ontsluitingsvaten. Bij gebruik van de Lined Digestion Vessels kan gewerkt worden met drukken tot 200 
PSI. Uit destructie van monsters aal is gebleken, dat een 2-staps programma zonder noodzaak tot 
tussentijds afkoelen en ontluchten voldoende is om een helder destruaat zonder restanten materiaal 
te verkrijgen. Het P-t-diagram is weergegeven in Bijlage P. 
Het bijbehorend microgolfprogramma is: 
- 1 0 minuten 60% vermogen 
- 30 minuten 30% vermogen 
4 CONCLUSIES EN AANBEVELINGEN 
Gebleken is dat de onder 2.2.1 beschreven standaardprocedure voor de ontsluiting van dierlijke en 
plantaardige materialen niet optimaal is. Voor alle onderzochte materialen blijkt de drukontwikkeling 
zodanig dat de limiet van 1 oo PSI wordt overschreden. Hierdoor kon als gevolg van het in werking 
treden van het ontluchtingsmechanisme van de PTFE-destructievaten materiaalverlies optreden. Dit 
is in overeenstemming met de resultaten van een experiment met terugweging, waaruit bleek dat 
tijdens destructie van plantaardig materiaal volgens de standaardprocedure gemiddeld 15% 
gewichtsverlies optrad. Dit levert zeker problemen op bij het bepalen van vluchtige stoffen (As, Se, 
Hg). 
Om de drukontwikkeling beheersbaar te houden, worden de volgende veranderingen in de 
standaardprocedure aanbevolen: 
- vervanging van de eerste en tweede stap van het microgolfoven-programma door een stap van 50% 
vermogen gedurende 1 o minuten gevolgd door 30 minuten 30%. 
- beperking van de inweeg tot circa 250 mg vers produkt. Om dezelfde detectiegrens te garanderen 
wordt het destruaat naar 25,0 mi in plaats van 50,0 mi overgespeeld. 
De destructie volgens deze aangepaste procedure levert voor aal geen goed destruaat op. Als echter 
in plaats van de PTFE-vaten gebruik gemaakt wordt van de L.O. V. 's kan gedestrueerd worden bij 60% 
vermogen gedurende 1 o minuten gevolgd door 30 minuten bij 30% vermogen. Hierdoor worden 
hogere temperatuur en druk bereikt en is de destructie wel volledig. 
Voor de diverse matrices dient nog onderzocht te worden of de aangepaste procedure toepasbaar 
is met de PTFE-vaten of dat moet worden uitgeweken naar de L.D.V.'s. 
Het gebruik van de alternatieve methode waarbij tussentijds wordt afgekoeld en ontlucht moet worden 
afgeraden, aangezien zij zeer arbeidsintensief is. 
12 
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